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1. INTRODUCAO

Atualmente, com a nossa sociedade globalizada, se faz muito importante
as novas tecnologias de entretenimento visual, levando a um grande investimento
e 0 empenho em pesquisas para desenvolvimento de tecnologias alternativas.
Como exemplo, as telas LED (light emission diode) e LCD (liquid crystal display)
sdo as mais utilizadas para este fim. Com isso, os dispositivos como: janelas
inteligentes, dispositivos eletrocrémicos, espelhos retrovisores automotivos e
displays; baseados em materiais com propriedades eletrocromicas, surgem como
alternativa aos dispositivos ja utilizados largamente (QUINTANILHA et. al., 2014).

Assim, eletrocromismo é o termo utilizado ao fenbmeno presente em
alguns materiais, como por exemplo no 6xido metélico V20s, em que 0S mesmos
mudam suas propriedades opticas devido a um estimulo elétrico na forma de
corrente, potencial ou campo elétrico, e voltam ao ponto inicial mediante ao
campo reverso (FERREIRA, 1998); (QUINTANILHA et. al., 2014).

Dispositivos ou janelas eletrocromicas sao formadas por camadas de
filmes finos, onde entre esse dispositivo ha um eletrdlito, no qual € o condutor
idnico - podendo ser liquido, gel, flme ou polimero laminado - devendo ter boa
conducgdo de ions pequenos como H* ou Li*. O eletrélito deve estar em contato
com o filme eletrocrébmico e com o contra eletrodo, com funcdo de armazenar
ions. Esse sistema ficard posicionado entre os filmes eletrbnicos, que neste
trabalho, é utilizado o FTO — o6xido de estanho dopado com flior — onde é
depositado em vidro, havendo o transporte de cargas e gerando o campo elétrico.
Acionado o campo elétrico, ocorre uma movimentagcdo dos ions do contra
eletrodo, se difundindo pelo eletrdlito até atingirem o filme eletrocrémico
(SIMENCIO, 20009).

Um dos materiais eletrocrdmicos que estd sendo amplamente pesquisado
€ 0 V20s, por possuir uma grande versatilidade como: caracteristicas eletronicas,
Opticas, cataliticas e eletroquimicas interessantes para varias possiveis
aplicacdes tecnolégicas (HUILA, 2013). Apresentam um comportamento bem
caracteristico, na qual hd a mudanca de coloragdo tanto nos processos anodicos
guanto catodicos (QUINTANILHA et. al., 2014).

Entretanto, as caracteristicas dos filmes de V20s ndo sdo exclusivamente
intrinsecas ao Oxido, permitindo entdo, selecionar e otimizar propriedades com
modificacdes no método de deposicao e variaveis interferentes, como o processo
de dopagem (HUILA, 2013).

Portanto, a dopagem, sendo uma das formas de mudanca de variaveis no
processo de obtencdo da solucdo, € a adicdo de impurezas quimicas, de forma
controlada pela concentracdo e pelo elemento quimico utilizado. A finalidade da
dopagem € ajustar e melhorar as propriedades do material, como por exemplo,
para a utilizacdo em dispositivos Opticos. Uma das propriedades Opticas que
podem ser melhoradas com este interferente é a absorcédo e emisséo de energia



em determinados comprimentos de ondas que a matriz ndo apresentaria se nao
estivesse dopada (GORDO, 2010).

O processo de preparacao da solucao é pela rota conhecida como sol-gel,
em que ocorrem reacdes de polimerizacao inorganica, a partir de um precursor,
neste caso um alcoxido dissolvido a um solvente organico. Este método é
bastante estudado e utilizado para a preparacao de filmes finos, por possuir uma
baixa temperatura de processamento e baixo custo (MELO,2001).

Ja o processo de deposicédo do filme fino, se da pela técnica conhecida
como “dip-coating”, no qual possui a vantagem de baixo custo operacional,
excelente homogeneidade do filme, permitindo a deposicao de varias camadas,
podendo ser de solucdes diferentes, se assim for necessario. (MELO,2001).

Neste trabalho, foi feito um estudo sistematico no qual, dopamos nossa
matriz, V20s, com Zircbnio, nas porcentagens de 5% e 10% em mol, e
posteriormente, foram realizadas medidas eletroquimicas: voltametria ciclica e
cronocoulometria.

2. METODOLOGIA

PREPARACAO DOS SOIS DE V05 E V»0s:2rO; PELA TECNICA DE
ULTRASSOM

O sol de V205 0,25 M foi preparado pela mistura de oxitripropoxido de
vanadio (V) [OV(OCsHz7)s], isopropanol com funcédo de solvente e acido acético
glacial como catalisador. A solucéo foi submetida a radiacdo de ultrassom durante
15 min, resultando numa solugcdo amarela transparente.

Para produzir sois de V20s:Zr, ap0s 0 processo mencionado
anteriormente, foram adicionados 5 % e 10 % mol de propoxido de zircénio (1V)
[Zr(OCH2CH2CHzs)4] (HELLMEISTER, 2005).

PREPARACAO DOS FILMES DE V205 E V20s: ZrO;

Os filmes serdo depositados pela técnica de dip-coating sobre um vidro
condutor (FTO) nas velocidades de 10, 15 e 20 cm/min. Os filmes obtidos seréo
tratados termicamente a 350 °C durante 30 minutos. Para obter filmes com
espessuras maiores, o0 processo de deposicdo serd repetido varias vezes,
formando um sistema multicamadas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o interesse de desenvolver filmes via processo sol-gel, onde os
mesmos apresentem comportamento eletrocromico. Foram realizados estudos
sistematicos para obter-se uma maior capacidade de armazenamento de carga e
melhor desenvoltura na insercéo e retirada dos ions de Litio. Com isso, de acordo
com as medidas eletroquimicas, os filmes que apresentaram os melhores
resultados em termos de densidade de carga alcancada, sdo os filmes com
velocidade de deposicdo de 20 cm/min, como pode ser observado na tabela 3.
Comprovando este resultado, nas tabelas 1 e 2, tem-se as densidades de carga
atingida com filmes depositados com velocidade de 10 e 15 cm/min,
respectivamente, sendo notdria o decréscimo neste parametro.



Numero de Dopagem Velocidade de Densidade de cargainseridae
camadas deposicéo retirada
1C 5% de Zr 10cm/min 27mC/cm? - 27mC/cm?
1C 10% de Zr 10cm/min 19mC/cm? - 19mC/cm?
2C 5% de Zr 10cm/min 48mC/cm? - 48mC/cm?
2C 10% de Zr 10cm/min 37mC/cm? - 37mC/cm?
3C 5% de Zr 10cm/min 59mC/cm? - 59mC/cm?
3C 10% de Zr 10cm/min 60mC/cm? - 60mC/cm?
Tabela 1. Densidade de carga obtida com velocidade de deposi¢do de 10
cm/min.
Numero de Dopagem Velocidade de Densidade de carga inserida
camadas deposicao e retirada
1C 5% de Zr 15cm/min 22mC/cm? - 22mC/cm?
1C 10% de Zr 15 cm/min 29mC/cm? - 29mC/cm?
2C 5% de Zr 15cm/min 51mC/cm? - 51mC/cm?
2C 10% de Zr 15cm/min 41mC/cm? - 41mC/cm?
3C 5% de Zr 15cm/min 58mC/cm? - 58mC/cm?
3C 10% de Zr 15cm/min 54mC/cm? - 54mC/cm?

Tabela 2. Densidade de carga a uma velocidade de deposi¢ao de 15 cm/min.

Numero de  Dopagem Velocidade de Densidade de carga inserida e
camadas deposicao retirada
1C 5% de Zr 20cm/min 26mC/cm? -26mC/cm?
1C 10% de Zr 20cm/min 37mC/cm? -37mC/cm?
2C 5% de Zr 20cm/min 52mC/cm? -52mc/cm?
2C 10% de Zr 20cm/min 51mC/cm? - 51mC/cm?
3C 5% de Zr 20cm/min 70mC/cm? - 70mC/cm?
3C 10% de Zr 20cm/min 79mC/cm? - 79mC/cm?

Tabela 3. Densidade de carga a uma velocidade de deposi¢ao de 20 cm/min.

A Figura 1a e 1b apresenta a voltametria ciclica e densidade de carga do filme de
V205:Z2rO2 (10% mol) onde, observa-se os processos de insercao (picos
catodicos) e extracao (picos anddicos). Da densidade de carga, observa-se que 0
processo é reversivel, sendo a cinética de descoloramento mais rapido que o

coloramento.
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Figural. Voltametria ciclica (a) e Cronocoulometria (b) do filme com trés
camadas, dopado com 10% de Zr e velocidade de deposicdo de 20cm/min,
respectivamente.

4. CONCLUSOES

Conclui-se que foi possivel o preparo dos filmes finos de pentoxido de
vanadio dopado com zircénio pelo processo sol-gel. Com isso, nosso foco, na
influéncia da espessura e das diferentes velocidades de deposi¢cao pelo processo
"Dip-Coating" nas suas propriedades eletroquimicas, foram finalizadas e inferiu-se
gue quanto maior a dopagem, maior o numero de camadas e maior a velocidade
de deposicao, maior serd a densidade de carga alcancada pelo filme, no processo
de insercdo e retirada dos ions Litio. Assim, espera-se que seja possivel, a
aplicacdo dos mesmos em dispositivos eletrocrémicos.
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